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超伝導体ＹＢＣ０超微粒子材料のマイスナー効果
一基礎物理学実験教材への提案一
毛塚博史
東京工科大学
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1．緒 － 戸
物理学実験のテーマ・内容の選択には，学生の将来を考え，高い視野から十
分な考慮が必要である。妓近学生の理科系離れの問題(')は，アメリカや日本
でも議論されているが，単に中等教育を含む理科（物理含む）教育の問題では
なく，大学においても，自然科学（物理含む）的才能を導き出すべく，学生に
対して魅力ある教育方法を真剣に考えねばならない。最近のアメリカにおける
リカレント教育，生涯教育ではよりアカデミックな講義というより，専門分野
へ興味をもたせる魅力的な教育方法がなされている。たとえば，パソコンによ
り物理現象をシミュレーションによって理解させる。アカデミックな理解では
ないが学生は専門分野へ様々な角度から引き込まれ，刺激され，その現象へよ
り積極的に，意欲的に取り組むことが期待される。また，大学初年度の物理学
の講義を文系・理系合同で実施したところ興味ある報告(2)もでている。
物理学の中で学生実験は視覚（聴覚）に実際に訴えて現象を理解させるのに
最良の方法である。しかし，最近の高度のハイテク機器や精密な測定器も導入
されるなど物理学実験テーマも変わりつつある。たとえば，作製プロセス技術
の著しい発展のあるエレクトロニクス材料，いわゆる先端材料を用いた物理学
実験も試みられている(3)。いわゆる物造りから始まり，その物質の基本的な物
理現象を実験によって理解させることが重要であるが，限られた実験時間数，
学生実験装置，指導するスタッフ数等の問題を抱えながらも，各大学で創意工
夫(4)がなされている。今回文系・理系の学生対象に超伝導現象であるマイ
スナー効果を理解させるための超伝導体ＹＢＣＯの超微粒子材料を，基礎物理
学実験教材として提案したい。
2．実験
最近の研究報告(5)からも，実用材料としてのアプローチもあり，ＹＢＣＯの
微粒子化が盛んであり，１～２，ｕｍの粒径をもつ良質の超伝導体YBCＯ微粒子
の作製も発表(6)されている。これらの微粒子をＭＥＫ（メチルーエチルーケト
ン）に懸濁し，湿式ジェットミル法(7)でナノオーダのYBC０超微粒子を作製
した。
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2.1超伝導体YBC０超微粒子の作製方法
原材料Ｙ２０３：酸化イットリウム
ＢａＣＯ３：炭酸バリウム
ＣｕＯ：酸化第二銅
秤戯
↓ 
混合
Ｖ 
仮焼き
↓ 
プレス
↓ 
本焼き
Ｖ 
ｊ鱗I1iii譲臓
:趨識ｌｌｉｉ灘雛
Ｙ：Ｂａ：Ｃｕ＝１：２：３ 
乳鉢でかくはん（１ｈ）
895～915℃（２回繰り返す）
圧力：５～８ton，８～１０ｍｍ
酸素中で935～950℃（20時間）
Jetmill（粉砕機）で１１ｕｍにする
ＭＥＫ（メチルエチルケトン）に懸濁する湿式
ジェットミル法
2.2湿式ジェットミル法
YBC０超伝導体の微粒化については，主に化学的手法が多く，最近ではＳ
Ｒｏｙ等(8)がＴｃ（ｏｎｓｅｔ９２２ｋ，Ｒ＝０９０．７ｋ）を報告しているなど，良質の
超伝導特性が発表されている。
そこで，これまでの乾式ジェットミル法(9)による平均粒径１～２’ｍの微粒
子作製に改善を加え，溶媒メチルーエチルーケトン（ＭＥＫ）を用いてナノオー
ダーの超微粒子を合成する湿式ジェットミル法をもちいた。この方法では，超
`伝導ＹＢＣＯのペレット状試料を粉砕し，その後ＭＥＫに懸濁し，特殊なノズ
ル内で高速衝突させ，このノズル内で起こる衝撃波，超音波，静電気，流体音
響等さまざまな物理現象で超微粒子を合成する方式である。
実験では，高速高圧粉砕機に，粉砕システムを用い，圧力１３００ｋｇf/cｍ２
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lloldcralAI)ｊｓｋＡ(fmnt）Ｉ】ｉｓｋＢ(｢car）lIoldcrlBIB
(『Font）ｓｉｄｃ （TDnr）side 
蟻 l`qmcIDumlclc-YBCO Mcthyl-Ethyl-Ketone にll3COCI12Cll3)PowdC｢-ＷＩＣＯ席jthMqPthyI-Elhyl-KﾋﾟﾙDnc （CHIICOCII2CII3） 、
Stop(1)Ｓｔｅｐ(2)Step(3)Ｓｔｅｐ(1) 
図１湿式ジェットミル法
にて，ノズル内流速300ｍ/soｃを得て，YBCＯ原料流体が互いに衝突し合い
超微粒子に粉砕する。（図１）
２．３評価方法
(1)４端子法によるＴｃ（臨界温度）の測定
（２）Ｘ線回折法によるＹＢＣＯの結晶構造の解析
（３）ＳＥＭ（ScanningElectronMicroscopy）による結晶表面観察
（４）ＥＤＸ（BnergyDispersiveX-raySpectroscopy）によるＹ：Ｂａ：
Ｃｕの組成分析
（５）ＴＥＭ（TransmissionElectronMicroscopy）による表面観察
（６）高分解能電子線回折像（HighRosolutionErectronMicroscope
lmage）によるYBC０超微粒子の構造解析
3．結果及び考察
２．１の実験方法のフローチャートにおいて，まず，酸化イットリウム
(Ｙ203)，炭酸バリウム（BaCO3)，酸化第藝二銅（CuＯ）を用いてＹ：Ｂａ：
Ｃｕ＝１：２：３となるように秤昆し，それを混合・仮焼き・プレス・本焼き，
を行い炉微粒子化する前のペレット状ＹＢＣ０超伝導体を作成した。このペ
レット状試料は，５toｎ．１０ｍｍ・２０時間焼入れ，という条件で作製した。
そこでこのペレット状試料のＸ線回折及びＥＤＸによる組成分析を行い，
その結果を図２，及び図３にそれぞれ示す。図２より，Ｘ線回折による構造分
析によると，試料全体にＣ軸配向のピークが見られ，（003)，（005)，（006）
面が現れていることがわかった。さらに，図３で示す通り，ＥＤＸによってペ
レット状の組成分析を調べた結果，Ｙ：Ｂａ：Ｃｕ＝１：２．００８：3.049となり
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stoichiometryな組成比が得られた。
次に，YBC０超伝導体の試料を乾式ジェットミル法によりまず1～２匹ｍの
微粒子を作成した。これをさらに湿式ジェットミル法によりＭＥＫを用いて
ナノオーダーの超微粒子を作成した。作られた超微粒子は均一にＭＥＫの中
に分散しており，化学反応は全く生じていない。これらの超微粒子を取り出し
て，レーザー回折によって粒度分布測定を行った。その結果，図４に示すよう
に平均粒径１６４ｎｍの超微粒子が得られた。また図４において，左側のｑ％
は，棒グラフを表し，これは超微粒子の粒径のそれぞれの頻度を表し，右側の
Q％は累積頻度を表している。
さらにＴＥＭ写真（図５）により，これらの超微粒子の粒子の大きさを観
察した。その結果，超微粒子の粒径は８０～120Ａであることが明らかに
なった。
また，これらの超微粒子の結晶性を電子線回折により調べると，図６のよう
な電子線回折パターンを見る事ができ，多結晶であることがわかった。
高分解能電子線回折像（図７）によるＹＢＣＯ超微粒子の構造解析による
と，図８におけるＣ軸方向からの[001]－回折パターンと一致しておりその結
果，（100)，（010）面に相当するａ＝3.9Ａ，ｂ＝3.9Ａという格子定数が得ら
れた。
最後に，この超微粒子を用い，１tｏｎ・ｌ０ｍｉｎという条件でプレス加工を行
い，ペレット状試料を作り，そのＥＤＸによる組成分析（図９）及びＸ線回
折（図10）を行った。またプレス加工を行わない超微粒子のＸ線回折パター
2５ 100 
Ｑ％ 
5０ ｑ9６ 
０ ０ 
0.020.1 １１０lOO 
particlosizexmm 
図４レーザー回折による粒度分布測定
1000 
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図５ＴＥＭによる表面観察
図６電子線回折像
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図７高分解能電子線回折像
ンを図１１に示した。図９においては，圧力１tｏｎで作った超微粒子のＥＤＸ
による組成分析の結果，Ｙ：Ｂａ：Ｃｕ＝１：1.926：2.649という値が得られ，
Ｃｕが不足していることが判った。Ｘ線解析の結果，図１０と図１１を見てみる
と，ともに超伝導相である（003)，（005)，（006）面が現れていることがわか
るが，両者を比べるとプレス加工を行ったほうがより顕著であることが明らか
になった。
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図９圧ﾉJ11onかけプレスした超微粒子のＥＤＸによる組成分析
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図１０プレスしない超微粒子のＸ線回折パターン
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図１１プレスをした超微粒子のＸ線回折パターン
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4．基礎物理学実験教材への提案
【マイスナー効果の実験及び観察】
（１）実験用教材の超微粒子ＹＢＣＯを電子顕微鏡を用いて，約1.0009を
はかりとる。
（２）次に，５～８ton，８～１０ｍｍの条件でプレス加工を行い，ペレット状
サンプルを作製する。
（３）液体窒素を発泡スチロールにあけ，その中にサンプルを入れて十分冷
やした後，脱脂綿もしくはスポンジなどの上にサンプルをおき，さらに
その上に軽量の磁石（例えば市販のピップエレキバン）をおいてマイス
ナー効果を観察・確認できる。
5．結言
本研究で作製された超伝導体ＹＢＣＯ超微粒子を用いることにより，仮焼か
ら最終本焼き（酸素中）までの数十時間が短縮され，５～８tｏｎの圧力で，５～
１０ｍｉｎのプレス加工によって基礎物理学実験用試料が作製できる。これらの
ペレット状試料を用い，マイスナー効果の実験・観察を通し，超伝導とは何か
を教育実験させるには十分な教材と考えられる。
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